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RESUMEN 
Se ha estudiado el blanqueo de la lana con bisulfito sódico por el sistema de 
impregnación-vaporizado a temperaturas superiores a 100°C a través de una 
planificación central compuesta de tipo rotacional. 
Se han determinado regresiones múltiples que permiten conocer la relación 
existente entre las variables del proceso, temperatura y tiempo de vaporizado, 
concentración del reductor, pH de la solución y las características de la fibra 
blanqueada, grado de Manco, índice de amarillo, contenido de cistina y resistencia 
de la fibra; estas regresiones muestran un buen ajuste a los resultados experimen- 
tales. El empleo de temperaturas superiores a los 100°C no significa un mejora- 
miento ni en las características colorimétricas ni en las propiedades de la fibra 
blanqueada, con relación a los obtenidos operando a 100°C. 
1. INTRODUCCION 
En un estudio previo efectuado por los autores (1) se analizó la influencia 
que el pH, concentración de reductores y tiempo ejercían sobre el grado de blanco 
y otras propiedades químicas de la fibra de lana, cuando ésta se blanquea por el 
método de fulardado-vaporizado a la temperatura de 100°C, apreciándose que se 
pueden obtener, por este sistema, análogos grados de blanco que cuando se opera 
en solución empleando los mismos reductores y que además se obtienen substan- 
ciales economías en productos químicos, agua y energía. La aparición en el mer- 
cado textil de maquinaria que permite tratar de forma continua el peinado de 
lana a temperaturas superiores a los 100°C, lo cual supone una activación de los 
procesos y una reducción del tiempo de operación, nos ha llevado al estudio del 
sistema de blanqueo con reductores por impregnación y vaporizado para ver si 
existen probabilidades a temperaturas superiores a los 100°C, de obtener mejores 
grados de blanco o tiempos de operación más cortos, siempre que se produzcan 
en la lana alteraciones permisibles. Para ello, se ha procedido a efectuar un estudio 
de las condiciones óptimas del proceso que nos permita obtcner el mayor grado 
de blanco de la fibra con una limitada alteración de la misma. Dicho estudio 
constituye el fundamento de este trabajo. 
2. PLANIFICACION DE LA EXPERIENCIA 
En un trabajo anterior (1) se estudió el blanqueo con agentes reductores por 
vaporizado a temperatura de 100°C, las variables estudiadas fueron la concentra- 
- 
ción de agente reductor con la solución de fulardado, el pH de esta solución y el 
tiempo de vaporizado. En el presente estudio, junto a estas variables se ha estudia- 
do también la influencia de la temperatura de vaporizado. Como quiera que el 
efecto producido por cada una de estas variables puede depender de las otras, la 
incidencia de las cuatro variables en el efecto de blanqueo y en las propiedades 
de las lanas blanqueadas ha sido estudiada según una planificación central com- 
puesta de tipo rotacional de cuatro variables, siguiendo la codificación existente 
para el diseño de este plan (2). 
Las variables codificadas y los niveles del plan son: 
T- 110 
. . . . . .  Temperatura vaporizado X, = 
3 
C-30 
Concentración bisulfito sódico (gr/l). . X, = 
1 o 
H - 5,5 
pH . . . . . . . . . . . . .  X , =  (PH) 
0,s 
v - 9  
Tiempo de vaporizado . . . . . . .  X, =  
2,5 
Variables Niveles 
-2 -1 o 1 2 
X, (temperatura OC) 104 107 110 113 116 
X,, (concentración g/l) 10 20 30 40 50 
x3 (PH) 4,5 5 5,5 6 6,5 
X, (tiempo mín.) 4 6,5 9 11,5 14 
3 PARTE EXPERIMENTAL 
3.1. Materia 
Se empleó peinado de lana española de 2lP que previamente fue despojado 
de materias extrañas a la fibra mediante lavado. Las características de esta lana 
son las que se indican a continuación: 
Solubilidad en alcali ( O / , )  13,6 
Solubilidad en urea-bisulfito (yo) 25,7 
Cistina-cisteína (yo) 11,5 
Cisteína (%) 0,13 
Grado de blanco (W) 48,l 
Indice de amarillo 5 1 
Resistencia Stelometer gr/tex. 11,21 
- 10 - 
3.2. Productos 
Como agente de blanqueo se empleó bisulfito sódico R.A., y como agente 
humectante Mojante RPD 70 0/, Sandoz S.A.E. Eventualmente se empleó hidró- 
xido sódico y ácido sulfúrico para ajustar al pH deseado. 
3.3. Determinación del efecto de blanqueo 
De las lanas blanqueadas se determinó solamente el contenido de cisteína (3), 
pues es el único parámetro químico que resulta sustancial y proporcionalmente 
modificado por el tratamiento (1). También fueron determinadas las resistencias 
en seco de las muestras blanqueadas (4). 
Para eliminar errores debidos a posibles irregularidades en el tratamiento, 
cada muestra blanqueada fue convenientemente homogeneizada. 
3.3.1. Grado de blanco 
El índice de blancura (W) fue determinado según la ecuación (5 y 6) 
en donde CF es el factor de coloración (coeficiente de amarillo, diferencia entre 
las reflectancias a 650 y 450 mp) y AS es la luminosidad (la media aritmética 
de las reflectancias a 420, 450, 500, 600 y 650 mp). El valor W. representa la 
variación (yo) del punto calculado para la muestra con respecto al blanco ideal 
del árbol de Munsell, siendo la lana tanto más blanca cuanto menor es este valor. 
3.3.2. Indice de amarilleamiento 
El índice de amarilleamiento (YI) fue determinado según la siguiente ecuación, 
adaptación por Norton y Nicholls (7) de la fórmula de Hunter (8) 
donde RG5.0, R,,,  y R,,, son las reflectancias a 650, 425 y 550 mp respectivamente. 
3.4. Aparatos 
Se han empleado los siguientes aparatos: 
- pH metro Beckman de escala expandida. 
- Espectrofotómetros Beckman modelo DK, y modelo DU, este último con su 
accesorio para determinar reflectancias. 
- Máquina de vaporizado. 
El esquema de la máquina de vaporizado, construida por S. Serracant, S. A., 
se indica en la Fig. 1. La cámara de vaporizado corresponde a la zona rayada 
del esquema y en dicha cámara se dispone la materia con densidades de empa- 
quetado que pueden alcanzar hasta los 400 g/dm.3; en el fondo de la cámara hay 
dos termopares conectados a un registrador gráfico de temperaturas, tipo KSQ - 
306161 de la casa Jacquet, que permite la anotación de la temperatura a intervalos 

de 6 scgiindos. b s  paredes laterales de la cámara están agujereadas para permitir 
la entrada del vapor procedente de cuatro cámaras que rodean la de vaporizado. 
Estas chiiiaras poseen válviilas de admisión de vapor y salida de condensado, cuya 
coiiihinación hace posible que la niateria esté sometida a un vaporizado por difu- 
sión de vapor o bien por corriente de vapor. La temperatura del vapor, antes de 
que éste entre en contacto con la niateria. puede ser conocida gracias a los datos 
proporcion;idos por los dos terniopares. Las cuatro zonas que pueden suministrar 
vapor a la cániara de vaporizado están rodeadas por una envolvente, calentada con 
vapor. la ciial a su vez está aislada térmicamente del medio exterior. Una serie de 
tcriiióiiietros y nianónietros conipletan el equipo de niedida del aparato. Las pro- 
piedades del vapor pueden ser variadas a la entrada de la máquina mediante una 
válviila rcdiictora y iin recalentador de vapor. 
3.5. Método operatorio 
En cada ensayo de blanqiico se utilizaron 50 g. de peinado de lana cortada 
cn troxos dc 12 ciii. La niateria fue suiiiergida en la solución de blanqueo durante 
2 iiiiniitos y csciirrida en iin foiilard de iiiodo que la retenciíín de la solución fuese 
del 120 YO. 
121 lana iiiiprcgn;ida y escurrida. no fue directamente colocada en la cámara 
de vaporizado de 1;i iiiáqiiina. pues la presencia en ella de los termopares hace 
difícil sii regiilar distribiición. Así pues, se preparó un bloque de lana colocando 
por capas I;i fibra en el recipiente indicado en la Fig. 2. Una vez colocada toda 
la lana. se ató el hloqiie resultante con linos hilos de algodón previamente dispues- 
tos, se cerró el bloque con el accesorio situado a la izquierda de la Fig. 2 y, a 
travks de linos agujeros situados en la parte inferior del recipiente, se clavaron 
dos punzones de acero inoxidable, de modo que atravesaran todo el bloque de 
iilatcria. Scguidaiiicnte, se destapó el recipiente, se retiró el bloque de lana con 
los punzones clavados y se procedió a afofar10 para conseguir una compacidad 
iiiás lioiiiog6nca y que Iss punzones deslizaran fácilmente a través de la lana. El 
bloque con los punzones fue introducido en la cámara de vaporizado de manera 
cpc la parte Iiiicca de los inisnios penetrase dentro de los termopares y finalmente 
se sacaron los punzones, se cerró la cámara y se procedió al vaporizado. Este 
luc clcctuüdo adiiiitiendo vapor de las cuatro secciones, con las tomas de vapor 
totaliiientc abicrlas y con las válvulas de salida del condensado ligeramente 
abicrtas para alcanzar rápidamente el equilibrio de temperatura en la cámara 
de vaporizado. 
IJinalizüdo el tictiipo de vaporizado se abrió la cámara y se extrajo el bloque 
do lana; se retiró la lana de las partes superior e inferior del bloque y se pro- 
cedió ti tres lavados con agua destilada, durante cinco minutos y a temperatura 
t~~iibiciitc se csciirri6 la ~iiiiestra en un hidroextractor y finalmente se secó a 
tciii pcratura aiiibicnte. 
Piicsto que e1 blanqueo se efectúa vaporizando la materia en forma de un 
píiquctc de fibras y los tiempos de vaporizado indicados en la planificación de 
cxpcricncias se cuentan a partir de que la temperatura de toda la materia es uni- 
fornic, se analizó la posibilidad de que el tiempo para uniformizar la temperatura, 
dcpcndicsc del valor de ésta. Los resultados encontrados indican que el tiempo 
de uniloriiiización de la tcnipcratura, es independiente del valor de ésta. 
Otro aspecto analizado fue la influencia que la posición de las fibras en el 
cinpaqiictado piidicra tener sobre el grado de blanco obtenido. Los resultados 
Iiallados indicaron que, entre la capa central y algunas zonas situadas en la parte 
supcrior c inferior del ct~ipaquetado, existía alguna diferencia, que no era evidente 
cstadísticaiiicnlc; a fin de obtener mayor precisión, los análisis de los resultados 
so cfccluaron sobre la lana situada en las capas centrales. 
El plan de cxpericncias efectuado y los resultados experimentales obtenidos 
se dan en la tabla 1 .  
S. ECUACIONES DE RESPUESTA Y ANALISIS ESTADISTICO 
S. 1. Ecuacioiies de respuesta 
El plantcaiiiicnto y resolución de una regresión múltiple, según el programa 
UMD 03R. (9) del coriiputador, ha dado los siguientes resultados: 
5.1 . l .  Grado de blanco (W) 
I,os valores del análisis estadístico aparecen en la tabla 2. 
TABLA 1 
Ensayo Temp. Bisulfito Tiempo W 1. A .  Cisteina % Resistencia g/ tex. 
n . O  "C sódico gl l .  pH mín. Exper. Ajus. Exper. Ajus. Exper. Ajus. Exper. Ajus. 
TABLA 2 
Coeficiente de correlación múltiple 0,8576. 
Análisis de la variancia de la regresión múltiple. 
Suma de Cuadrados 
Variación G.L. cuadrados medios F 
Respecto a la regresión 16 0,00099 0,00006 
Debida a la regresión 14 0,00276 0,00020 3,1775 
- 
TOTAL 30 0,00375 
El  valor de F encontrado, nos indica que la regresión es significativa para 
P = 2,5 % con valor de t = 2,85. Al analizar la significación de los coeficientes 
de regresión, resultan sólo significativos para P = 5 01,, los correspondientes a los 
términos X., y XS; el hecho de la no significación de los otros coeficientes de 
regresión, no significa que la variable dependiente W no esté relacionada con las 
variables dependientes indicadas, sino que para los límites de significación adop- 
tados sería necesario el efectuar mayor número de ensayos para definir la relación 
con mayor precisión. 
Se ha aprovechado el plan factorial 24, que forma parte del plan central com- 
puesto rotacional, para estudiar la significación de los efectos principales e inter- 
acciones, habiéndose observado que la significación al nivel del 1 %  sólo ocurre 
con el tiempo de vaporizado; la temperatura y la concentración son significativas 
al nivel del 2,5 01, y el pH no presenta significación. 
La superficie de respuesta viene dada por las siguientes ecuaciones (1) 
en donde 
Examinando la tabla de residuales, puede apreciarse que la mayor diferencia 
entre los valores W experimental y estimado es 1,78 W, encontrándose con más 
frecuencia 0,5 W; ello puede considerarse como muy aceptable, ya que el error 
experimental en la determinación de W es del orden de 05 -03  W. 
El análisis de esta superficie mediante el sistema de ecuaciones formado por 
las derivadas parciales muestra la inexistencia de un máximo o mínimo dentro 
del campo experimental escogido. 
5.1.2. Indice de amarillo (I.A.) 
Los valores del análisis estadístico de la regresión múltiple se indican en la 
tabla 3. 
TABLA 3 
Coeficiente de correlación múltiple, 0,8569. 
Análisis de la variancia de la regresión múltiple. 
Suma de Cuadrados 
Variación G.L. cuadrados medios F 
Debida a la regresión 14 0,00439 0,0003 1 3,1574 
Respecto a la regresión 16 0,00159 0,00010 
- 
TOTAL 30 0,00598 
Análogomente a lo indicado para la regresión de W, la correspondiente al 
I.A. es significativa para P = 2,5 yo. La significación de los coeficientes de regre- 
sión para P = 5 0/, sólo se observa en los coeficientes de X,?, X34 y X2, X4, siendo 
válidas las mismas consideraciones indicadas para el análisis de la regresión de W. 
El plan factorial 24, que forma parte del plan central compuesto rotacional, 
ha sido aprovechado para estudiar la significación de los efectos principales e inter- 
acciones y no se ha observado ninguna significación. 
La superficie de respuesta viene dada por la ecuación (11). 
Y = - 6.056 + 10.312 X, - 0.997 x,, + 34.903 x3 -0.944 X, - 4.609 xl- 
- 0.534 ~ 2 ,  - 244.424 ~2,-3.147 X: + 1.065 X, x, - 5.556 x, x, + 1.841 
X, ~4 - 1.963 X~ X, + 2.150 x2 X, - 18.522 ~3 
x4 
en la cual 
Y = I.A. 10- y las otras variables tienen el mismo significado que en la ecua- 
ción (1). 
Ha sido comprobado el ajuste de esta ecuación a los valores experimentales 
hallados, encontrándose una desviación máxima en dos condiciones experimentales 
de 1.37 I.A. y siendo normal las desviaciones del orden de 0,3-0,6 I.A. El ajuste 
puede considerarse bueno dado que el error experimental en la determinación del 
I.A. es del orden de 0,5 I.A. 
El análisis de esta superficie mediante el sistema de ecuaciones formado por 
las derivadas parciales, muestra un valor máximo de I.A. de 36.70 para los valores 
de 107,8OC, 8,20 gr/l. de bisulfito sódico, pH = 5,8 y 2,27 minutos. Dado que el 
valor del máximo se obtiene para un tiempo y una concentración que caen ligera- 
mente fuera del campo experimental, es necesario considerarlo con algunas reser- 
vas; se pudo comprobar que el valor máximo hallado es el mayor valor encontrado 
en los valores estimados de la regresión, dentro del campo experimental. 
5.1.3. Contenido de cisteína en O/ ,  (Cis.) 
Los valores del análisis estadístico de la regresión múltiple entre el contenido 
en cisteína y las condiciones experimentales se indican en la tabla 4. 
TABLA 4 
Coeficiente de correlación múltiple 0.9177 
Análisis de la variancia de la regresión múltiple 
Suma de Cuadrados 
Variación G.L. cuczdrados medios F 
Debida a la regresión 14 0,000 16 0,00001 6,1021 
Respecto a la regresión 16 0,00003 0,00000 
- 
TOTAL 30 0,00019 
La regresión del contenido de cisteína es significativa para P= 1 (F=3.52), 
no mostrando los coeficientes de regresión ningún grado de significación. Las indi- 
caciones efectuadas para la significación de los coeficientes de regresión de W son 
válidas en este caso. 
El análisis del plan factorial 2,, muestra como muy significativos los efectos 
principales de la concentración del bisulfito sódico y del pH de la solución; la 
única interacción significativa al nivel del 5 yo es la correspondiente a la concen- 
tración, pH y tiempo. 
La superficie de respuesta viene dada por la ecuación (111) 
en donde 
Y = 01, de cisteína y las otras variables tienen el mismo significado que en 
la ecuación (1). 
Se ha comprobado el ajuste entre la ecuación (111) y los valores experimen- 
tales, habiéndose encontrado una diferencia máxima de 0.25 yo de cisteína; usual- 
mente las diferencias son del orden de 0.06 yo de cisteína. El ajuste puede consi- 
derarse bueno por cuanto el error experimental en el dosado de la cisteína en la 
lana es del orden del 5-10 yo del valor hallado. 
El análisis de esta superficie, por los sistemas indicados no muestra la exis- 
tencia de máximo ni mínimo dentro del campo experimental. 
5.1.4 Resistencia 
El análisis de esta característica de la fibra tratada ha sido efectuado por 
diferente sistema matemático que el empleado para las otras tres variables depen- 
dientes. 
El análisis del plan factorial muestra como efecto principal significativo 
al 1 01, a la temperatura de vaporizado, siendo significativo al 5 01, el efecto del 
tiempo; en los otros casos no se presenta ninguna significación. 
La superficie de respuesta encontrada viene dada por la ecuación (N). 
Y = Resistencia; x, = OC; z, = gr/l.; x3 = pH; x4 = min. 
Ha sido comprobado el ajuste de la ecuación (IV) a los valores experimentales 
encontrados, habiéndose hallado una diferencia comprendida entre una o dos veces 
el error experimental, por lo que el ajuste puede considerarse como bueno. 
El análisis de esta superficie por los métodos indicados muestra un máximo 
absoluto de 9,49 grltex., para las condiciones de 100°C, 18,2 gr/l. de bisulfito 
sódico, pH = 5,29 y 9,13 minutos de vaporizado. Dado que la temperatura encon- 
trada cae fuera del campo experimental es necesario el adoptar estos valores con 
cautela, si bien el valor encontrado de 9,49 gr/tex parece un valor probable por 
cuanto que la resistencia disminuye al aumentar la temperatura. 
6. DISCUSION 
Habiéndose efectuado ya la discusión correspondiente al aspecto matemático 
de los resultados obtenidos, centraremos ésta en los aspectos tecnológicos que se 
deducen de aquéllos. Para ello, dividiremos el problema en influencia que las 
condiciones operatorias ejercen sobre las características colorimétricas de la fibra 
blanqueada y sobre las otras propiedades de la fibra. 
6.1. Características colorimétricas 
Del conjunto de resultados obtenidos puede indicarse que e¡ grado de blanco 
disminuye con el tiempo de vaporizado, mostrando una tendencia a disminuir 
conforme aumenta la temperatura y a aumentar al hacerlo la concentración de 
bisulfito sódico; el pH no tiene influencia sobre el efecto de blanqueo. 
En la tabla 5 pueden apreciarse los valores obtenidos mediante la ecuación 1, 
en donde se puede apreciar la variación de W en función del tiempo y de la tem- 
peratura de vaporizado. 
TABLA 5 
Variación de W en función del tiempo 
Bisulfito sódico . 30 gr/l. 
Temperatura . 104OC 
pH . . . . . . .  5,5 
Tiempo 4 6 8 10 12 14 
W 34,2 35,3 36,2 36,7 37,l 37,l 
Variación de W en función de la temperatura 
Bisulfito sódico . 30 gr/l. 
. . . . . .  Tiempo 5 min. 
pH . . . . . . .  5,5 
Temperatura 100 102 104 106 108 110 112 
W 27,5 31 34 36,3 37,9 38,8 39 
* Condiciones fuera del campo experimental. 
Por otra parte, el índice de amarillo (I.A.) no experimenta variaciones sensi- 
bles al variar las condiciones experimentales, dentro del campo ensayado; podría- 
mos indicar que el I.A. es menos sensible que el W a las variaciones de las condi- 
ciones operatorias. 
Dado que uno de los objetivos de este estudio era el averiguar si blanqueando 
a temperaturas superiores a 100°C se podría mejorar el efecto de blanqueo, pode- 
mos indicar que ello no es posible y que además es contraproducente, pues hay 
tendencia a que el blanco obtenido sea inferior. Por otra parte, la reducción del 
tiempo de vaporizado, no creemos que sea factible para el tratamiento continuo 
de la fibra de lana empaquetada, floca o peinado, por cuanto que podrían produ- 
cirse irregularidades de vaporizado; la reducción del tiempo de vaporizado, tal 
vez sería factible en el tratamiento de tejidos ya que la disposición en forma de 
lámina facilita considerablemente la uniformidad de vaporizado en tiempos muy 
reducidos. 
6.2. Contenido en cisteína y resistencia 
Trabajos previos (1) han demostrado que estas características de la fibra eran 
las más afectadas por el proceso que se estudia. 
De los resultados obtenidos puede apreciarse que el contenido en cisteína 
aumenta al hacerlo la concentración de bisulfito sódico en la solución de impreg- 
nación. Así mismo, existe una influencia, aunque no tan marcada, de la variación 
del pH, de tal manera que, en el campo experimental, un aumento del pH produce 
una disminución del contenido de cisteína. La evolución del contenido de cisteína 
en función del pH es diferente a la observada por los autores en un trabajo ante- 
rior (l), lo cual lo atribuimos a que la ecuación (111) no permite seguir las fluc- 
tuaciones observadas en (1). 
En la tabla 6 pueden apreciarse los valores obtenidos a partir de la ecuación 
(111) al variar el pH y la concentración de bisulfito sódico. 
TABLA 6 
Variación Cisteína en función del pH. 
Temperatura . 104OC 
Bisulfito sódico . 30 gr/l. 
Tiempo . 6,5 min. 
PH 4,5 5 5,5 6 6,5 
O / ,  Cisteína 155 1,45 1,36 1,28 1,20 
Variación Cisteína en función bisulfito sódico 
Temperatura . 104OC 
pH . . . . . . .  5,5 
. . . . . .  Tiempo 6,5 min. 
10 20 30 40 50 
01, Cisteína 0,80 1,12 1,36 152 1,50 
La influencia más importante sobre la resistencia de la fibra es producida 
por la temperatura de vaporizado, disminuyendo aquélla a medida que ésta aumen- 
ta, tal como puede apreciarse en la tabla 6, obtenida a partir de la ecuación (11). 
TABLA 6 
Variación de la resistencia en función de la temperatura 
Bisulfito sódico . 30 gr/l. 
. . . . . .  Tiempo 5 min. 
pH . . . . . . .  5,5 
7. CONCLUSIONES 
Los resultados obtenidos mediante una planificación central compuesta de 
tipo rotacional, han permitido el establecimiento de ecuaciones definidoras de unas 
superficies de respuesta, que permiten conocer la evolución de las características 
de la fibra blanqueada en función de las variables del proceso; estas superficies 
de respuesta muestran un buen grado de ajuste con los valores experimentales. 
De las dos características colorimétricas determinadas, W e I.A., la primera 
se muestra más sensible a las variaciones de las condiciones del proceso. El grado 
de blanco disminuye al aumentar el tiempo de vaporizado y la temperatura, mos- 
trando tendencia a aumentar al hacerlo la concentración del reductor. Como 
característica química de la fibra se ha evaluado el contenido en cisteína, el cual 
aumenta al hacerlo la concentración del bisulfito sódico y disminuye al aumentar 
el pH. La resistencia de la fibra disminuye al aumentar la temperatura. 
El sistema de blanqueo estudiado no permite obtener ni mejores grados de 
blanco ni acortamiento del proceso en relación con el blanqueo por vaporizado a 
100°C y produce pérdidas de resistencia en la fibra superiores a éste, por lo que 
consideramos que su utilización no es aconsejable. 
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